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n«i" . ^ , s ° le fdowe si arczan6w pochod- 
^ "J** ^oksandwonazwachcis^-alkib-S- 
hydroksy-l,3-dioksanyi wzoraeogolnym 1 lub 

rze og6Inym 2, w kt6rych n wynosi 7-13. 

2. Sposdb wytwarzania nowych soli sodo- 
wych siarczandwpochodnychcis-i/lub trans-2-al- 
kilo-5-hydroksy-l,3-dioksan6w 0 wzorach 
ogdlnych 1 i 2, w ktdrych n wynosi 7-13 zna- 
mienny tym, ze cis- i/Iub trans-2-alkilo-5-hydro- 
ksy-l,3-dioksany o wzorach ogdlnych 3 i 4 w 
ktdrych n ma wyzej podane znaczenie, w roztwo- 
rze rozpuszczalnika, korzystnie w postaci tetra- 
chiorku wegla z dodatkiem pirydyny, poddaje sie 
reakcji z kwasem chlorosulfonowym, po czym 
odparowuje rozpuszczalnik, a pozostalosc wpro- 
wadza sicdo alkoholowo-wodnegoroztworu wo- 
dorotlenku sodu lub weglanu sodu, lub kwasnego 
weglanu sodu, rozpuszczalnik odparowuje sie i 
oczyszcza pozostalosd. 
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Nowe sole sodowe siarczandw pochodnych 1,3-dioksanow 
i spos6b ich wytwarzania 

Zastrzezenia patentowe 

1. Nowe sole sodowe siarczanow pochodnych l,3-dioksan6w o nazwach cis-2-alkilo-5- 
hydroksy-l,3-dioksany i wzorzeogolnym 1 lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorze 
og61nym 2, w kt6rych n wynosi 7-13. 

2. Spos6b wytwarzania nowych soli sodowych siarczan6w pochodnych cis-i/lub trans-2- 
alkilo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksan6w o wzorach og61nych 1 i 2, w kt6rych n wynosi 7-13, znamien- 
ny tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksany o wzorach ogolnych 3 i 4, w kt6rych 
n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, korzystnie w postaci telrachlorku 
w^gla z dodatkiem pirydyny, poddaje si§ reakcji z kwasem chlorosulfonowym, po czym 
odparowuje rozpuszczalnik, a pozostaloSd wprowadza sie do alkoholowo-wodnego roztworu 
wodorotlenku sodu lub w^glanu sodu, lub kwa£nego weglanu sodu, rozpuszczalnik odparowuje 
sis i oczyszcza pozostaloSd. 

3. Sposob wedhig zastrz. 2, znamienny tym, ze stosunek molowy pochodnej lub pochod- 
nych 1,3-dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do pirydyny zawiera si$ w granicach od 1: 1, 
1:2,3 do 1:1,2:2,5. 

4. Sposob wytwarzania nowych soli sodowych siarczan6w pochodnych cis- i/lub trans-2- 
alkilo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksan6w 6 wzorach og61nych 1 i 2, w kt6rych n wynosi 7-13, znamien- 
ny tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksany o wzorach og61nych 3 i 4, w ktorych 
n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, korzystnie w postaci tetrachlorku 
w^gla, poddaje sis reakcji z tritlenkiem siarki, korzystnie w postaci kompleksu tritlenku 
siarki-pirydyna, po czym odparowuje sie rozpuszczalnik a pozostalo& wprowadza do alkoho- 
lowo-wodnego roztworu wodorotlenku sodu lub weglanu sodu, lub kwaSnego w^glanu sodu, 
rozpuszczalnik odparowuje si$ i oczyszcza pozostaloSd 

5. Spos6b wedhig zastrz. 4, znamienny tym, ze stosunek molowy pochodnej lub pochod- 
nych 1 ,3-dioksanu do kompleksu zawiera si$ w granicach od 1 : 1 , 1 do 1 : 1 ,2. 

* * * 

Przedmiotem wynalazku s^ nowe sole sodowe siarczanow pochodnych l,3-dioksan6w o 
nazwach cis- i trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorach ogolnych przedstawionych na 
rysunku wzorami, odpowiednio, 1 i 2, w kt6rych n wynosi 7-13. 

Nowe sole wykazuj^ aktywnoSd powierzchniow^ na granicach mi^dzyfazowych i prze- 
znaczone $3 do stosowania jako skladniki akty wne Srodkdw pior^cych, zwilzaj^cych, spieniaj^- 
cych, emulguj^cych, myj^cych, dysperguj^cych, samodzielnie lub w mieszaninach z innymi 
substancjami powierzchniowo aktywnymi, w wyrobach dla chemii gospodarczej, przemyshi 
w!6kienniczego. 

Siarczany alkilowe otrzymywane w reakcji siarczanowania dhigotaricuchowych alkoholi 
alifatycznych lub w reakcji addycji kwasu siarkowego do w$glowodor6w nienasyconych i 
nast^pnie neutralizacji powstafych kwasdw alkilosiarkowych og61nie dost^pnymi wodorotlen- 
kami lub gazowym amoniakiem, stanowi^ jedn^ z waznych grup anionowych zwi$zk6w powie- 
rzchniowo czynnych o wielorakich zastosowaniach praktycznych, opisanych w monografii: 
W.M.Linfield (Ed.), Anionic Surfactants, Part I and n, M.Dekker Inc., New York, 1976. 

Z opis6w patentowych Stanow Zjednoczonych Ameryki nr 3909460 i nr 3948953 znane 
s^ sole amonowe siarczanow, otrzymywanych z 5-cio czlonowych acetali, 2-monopodstawio- 
nych lub 2,2-dipodstawionych 4-hydroksymetylo-l,3-dioksolan6w, uzytych jako p61produkty 
hydrofobowe. Z polskiego opisu paten towego nr 162 441 znany jest spos6b wytwarzania 
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powierzchniowo aktywnych siarczan6w sodowych, otrzymywanych z 6-cio czlonowych cyk- 
licznych acetali:2,5-dipodstawionych oraz 2,2,5-tripodstawionych 5-hydroksymetylo-l,3-dio- 
ksan6w uzytych jako p61produkty hydrofobowe. 

Wynalazek dotyczy nowych soli sodowych siarczan6w pochodnych 1 ,3-dioksanow o 
nazwach cis- i trans-2-allrilo-5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorach og61nych przedstawionych na 
rysunku wzorami odpowiednio 1 i 2, w kt6rych n wynosi 7-13. 

Wynalazek dotyczy takze sposobu wytwarzania nowych soli sodowych siarczanow po- 
chodnych cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksan6w o wzorach og61nych 1 i 2, w 
ktoiych n wynosi 7-13. 

Istota wynalazku polega na tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany o 
wzorach ogolnych 3 i 4, w kt6rych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, 
korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla z dodatkiem pirydyny, poddaje si? reakcji z kwasem 
chlorosulfonowym, po czym odparowuje rozpuszczalnik a pozostaloSc wprowadza si? do 
alkoholowo-wodnego roztworu wodorotlenku sodu lub w?glanu sodu, lub kwasnego w?glanu 
sodu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza pozostaloSd. Korzystne jest gdy stosunek 
molowy pochodnej lub pochodnych 1,3-dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do pirydyny 
zawiera si? w granicy od 1:1,1:2,3 do 1:1,2:2,5. 

Istota wynalazku polega i na tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany 
o wzorach og61nych 3 i 4, w ktorych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, 
korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla, poddaje si? reakcji z tritlenkiem siarki, korzystnie w 
postaci kompleksu tritlenek siarki-pirydyna, po czym odparowuje si? rozpuszczalnik a pozosta- 
losc wprowadza do alkoholowo-wodnego roztworu wodorotlenku sodu lub w?glanu sodu, lub 
kwasnego w?glanu sodu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza pozostalo£d. Korzystne jest 
gdy stosunek molowy pochodnej lub pochodnych 1,3-dioksanu do kompleksu zawiera si? w 
granicachod 1:1,1 do 1:1,2. 

Zasadniczymi korzygciami wynalazku jest wytwarzanie anionowych zwi^zkow powie- 
rzchniowo czynnych o wysokiej aktywnofici powierzchniowej, trwaloSd wytworzonych siarcza- 
now w srodowisku oboj?tnym oraz ich podatnosd na hydroliz? w grodowisku kwa&iym do 
produkt6w nie wykazuj^cych aktywnosci powierzchniowej, co czyni wytworzone siarczany 
malo uci^zliwymi dla naturalnego srodowiska. 

Zasadniczymi korzysciami sposobu wedlug wynalazku jest latwa dost?pnosc polprodu- 
kt6w hydrofobowych otrzymywanych zwlaszcza z czteroskladnikowych mieszanin cis- i trans- 
2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksan6w oraz cis- i trans-2-alkilo-4-hydroksymetylo-l,3-dioksola- 
now, latwoSc prowadzenia reakcji siarczanowania, latwosd uzyskiwania soli sodowych siarcza- 
n<5w oraz mozliwosd otrzymywania zwi^zk6w o zdefiniowanej budowie geometrycznej. 

Przedmiot wynalazku wytwarza si? wedlug nizej podanych przykladow w reakcjach 
przedstawionych na schematach 1 i 2. 

Przyklad I 

Do roztworu 0,01 kg, tj. 0,043 mola, cis-2-nonylo-5-hydroksy- 1,3-dioksanu w 0,070 dm 3 
osuszonego tetrachlorku w?gla i 210" 3 dm 3 osuszonej pirydyny, wprowadza si? przy intensyw- 
nym mieszaniu, w temperaturze pokojowej, w kilku porcjach, 8,310 3 kg, tj. 0,052 mola, kom- 
pleksu tritlenek siarki-pirydyna. Mieszanie kontynuuje si? w tej temperaturze przez 1 godzin?, 
a nast?pnie przez 6-8 godzin w temperaturze 3 10K. Po odparowaniu rozpuszczalnika, pozosta- 
losd wprowadza si? stopniowo w temperaturze pokojowej do 0,1 dm 3 alkoholowo-wodnego 
/3:1 v/v/ roztworu zawieraj^cego 5,8- 10* 3 kg, tj. 0,055 mola, w?glanu sodu. Po odparowaniu 
rozpuszczalnikow i krystalizacji pozostalosci z alkoholu etylowego uzyskuje si? 0,013 kg, tj. 
91%-mol, powierzchniowo aktywnej soli sodowej siarczanu pochodnej cis-2-nonylo-5-hydro- 
ksy- 1,3-dioksanu o ogolnym wzorze 1, w kt6rym n=9. 

Wz6r sumaryczny CnFhsSOsNa: zawartoSd C, H, S obliczona odpowiednio: 46,98, 7,58, 
9,63%-wag.; wyznaczona odpowiednio 47,0, 7,6, 9,6%-wag.; temperatura topnienia 476-470 K. 

Przy k tad II 

. Do roztworu 0,019 kg, tj. 0,0387 mola, trans-2-undecylo-5-hydroksy- 1,3-dioksanu w 
0,070 dm 3 osuszonego tetrachlorku w?gla i 2- 10" 3 dm 3 osuszonej pirydyny, wprowadza si? przy 
intensywnym mieszaniu, w temperaturze pokojowej, w kilku porcjach, 7,4- 10" 3 kg, tj. 0,0465 
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mola, korapleksu tritlenek siarki-pirydyna. Postepujqc dalej jak przykladzie I, uzyskuje si* 
0 013 kg, tj.93% mol., powierzchniowo aktywnej sob sodowej siarczanu pochodnej trans-2-un- 
d^cylo-5-hydroksy-l,3-dioksanu o ogtfnym wzorze 2, w ktdrym n=l 1. 

Wzor surnaryczny CisH^SOeNa; zawartos* C, H, S obhczona odpowiednio; 49,99, 8 69 
8,89 %-wag., wyznaczona, odpowiednio, 50,1. 8,7, 8,9 %-wag.; temperatura topiuenia 476 
-477 K. 

Przykladin . _ 

Do roztworu 0,050 kg, tj.0,217 mola, mieszaniny cis- i trans-2-nonylo-5-hydroksy-l,3- 
dioksan6w w 0,35 dm 3 osuszonego tetrachlorku wegla i 0,044 dm 3 osuszonej pirydyny, wkrapla 
sie w temperaturze 280-285 K, w czasie 1 godziny 0,0278 kg, tj.0239 mola, kwasu chlo- 
rosulfonowego, intensywnie mieszaj^c mieszanin? reakcyjna, Po wkroplemu cahrfci kwasu 
chlorosulfonowego, mieszanie kontynuuje si? przez 1 godzine w temperaturze pokojowej, a 
nastepnie przez 6-8 godzin w temperaturze 3 10K. Po odparowaniu rozpuszczalmka pozostalosc 
wprowadza si? stopniowo do 0,4 dm 3 alkoholowo-wodnego 3:1 v/v/ roztworu zawieraj^cego 
0 0192 kg, tj. 0,48 mola, wbdorotlenku sodu w temperaturze pokojowej. Po odparowaniu 
rozpuszczJunik6w i krystalizacji z alkoholu etylowego, uzyskuje sie 0,671 kg, tj.93%-mol., 
mieszaniny powierzchniowo aktywnych soli sodowych siarczanow, pochodnych cis- 1 trans-2- 
nonylo-5-hydroksy-l,3-dioksan6w o og61nych wzorach 1 i 2, w kt6rych n=9. 

Wz6r surnaryczny: CuHasSO^a; zawartoSc" C, H, S obliczona, odpowiednio, 46,98, 7,58, 
9,63 %-wag,:wyznaczona odpowiednio, 47,0, 7,7, 9,55; temperature topnienia 482-488 K. 
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